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fatentansprttche 

1. ^) Verfahren zur Herstellung von in 4-Stellung substitu- 
ierten Benzaldehyddialkylacetalen der allgemeinen For- 
me 1 

-O- « ci 

X 0R 

in der R einen aliphatischen, aromatischen oder ar- 
aliphatischen Rest und R eine Alkylgruppe mit 1 bis 
3 C-Atomen bedeuten, dadurch gekennzeichnet , dafi man 
in 4-Stellung substituierte Methylbenzole der allge- 
meinen Forme 1 

r1 -O », . 

in der R die oben genannte Bedeutung hat, in Gegen- 
wart eines Alkohols der Fonnel 
20 R 2 0H 

in der R die oben genannte Bedeutung hat, und eines 
Leitsalzes, elektrochemisch oxidiert. 



30 



Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 

dafi man als Methylbenzol der Formel II p-Methylanisol, 

4-Methylphenylbenzyiather, 4-tert .-Butyltoluol, 4-Me- 

thylphenyl-N,N-dimethylcarbamat oder p-Xylol verwen- 
det. 



35 

fi25/78 Hee/sk 31. 10.78 

030021/0141 



ORIGINAL INSPECTED 



BASF AktiengeseUschaft 



- 2 - 



2848397 

o.z. 0050/033509 



r- 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch sekennzeichnet . das'" 
man als Alkohol der Pormel III Methanol verwendefc. 



5 H. Benzaldehyddialkylacetale der Pormel 



10 n 3 



15 



in der R einen der Reste CH^CH-CHp-O-, ^A-o-, 



R 5 ^ 0 



^N-C-O- oder ^^-CH 2 -0-, R- 4 einen Methyl- oder 

Xthylrest und die Reste R 5 und R Wasserstof fatome 
oder Alkylgruppen mit 1 bis 6 C-Atomen bedeuten. 



20 



25 



30 
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Elektrochemische Herstellung von in 4-Stellung substituiertin 
Benzaldehyddialkylacetalen 

Diese Erfindung betrifft ein neues Verfahren zur elektro- 
5 chemischen Herstellung von in 4-Stellung substituierten 
Benzaldehyddialkylacetalen sowie neue Benzaldehyddialkyl- 
acetale. 

• * 
Ein Verfahren zur Herstellung von Anisaldehyd durch ano- 

dische Oxidation von p-Methylanisol ist aus Helv. Chim. 

10 Acta 7, 803 (1924) bekannt. Der Anisaldehyd wird jedoch 

infolge geringer Selektivit&t dieses Verfahrens in unge- 

ntlgender Ausbeute erhalten; aufierdem ist die Aufarbeitung 

der Reaktionsgemische zur Isolierung des Anisaldehyds um- 

st&ndlich. 



Es wurde nun gefunden, dafi man in 4-Stellung substituierte 
Benzaldehyddialkylacetale der allgemeinen Pormel 



in der R einen aliphatischen, aromatischen oder araliphati- 

2 

schen Rest und R eine Alkylgruppe mit 1 bis 3 C-Atomen be- 
deuten, vorteilhaf t dadurch herstellen kann, da£ man in 
25 4-Stellung substituierte Methylbenzole der allgemeinen 
Pormel 



15 
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' -o- 



CH 3 II, 

in der R 1 die oben genannte Bedeutung hat, in Gegenwart 
5 eines Alkohols der Formel 

R 2 OH III, 

2 

in der R die oben genannte Bedeutung hat und eines Leit- 



salzes, elektrochemisch oxidiert. 

Die als Ausgangsverbindungen geeigneten Methylbenzole ent- 
halten in 4-Stellung z.B. einen aliphatischen, aromatischen 
oder araliphatischen Kohlenwasserstoffrest, der ithergruppen 
Oder Carbamatgruppen enthalten kann. Solche Reste sind z.B. 
Alkylreste mit 1 bis 10 C-Atomen, wie Methyl-, Xthyl- und 
tert.-Butylgruppen, Alkoxyreste mit 1 bia 6 C-Atomen, wie 
Methoxy- und Xthoxygruppen, Aryloxygruppen, wie Phenoxy- 
gruppen, Arylalkoxygruppen, wie Benzyloxygruppen oder Car- 
bamatgruppen, wie N,N-Dialkylcarbaraatgruppen, die Alkylgrup- 
pen mit 1 bis 6 C-Atomen enthalten kdnnen. Beispielsweise 
kommen folgende Methylbenzolverbindungen in Betracht: p-Xy- 
lol, p-tert.Butyltoluol, p-Methoxy toluol, p-Xthoxy toluol, 
p-Benzyloxytoluol, p-Phenoxy toluol, 4-Methylphenyl-N,N-di- 
methylcarbamat und p-Allyloxy toluol. Als Alkohole der Por- 
mel III sind Methanol und Kthanol bevorzugt. 



Das erfindungsgemSBe Verfahren kann sowohl in einer geteil- 
ten als auch in einer ungeteilten Zelle durchgefuhrt wer- 
den. Als Elektrolyt dient dabei eine Lasung des substitu- 
30 ierten Methylbenzols in dem verwendeten Alkohol, die ein 
Leitsalz enthait. Als Leitsalze verwendet man z.B. die in 
der Elektrochemie ublichen Leitsalze. Gut geeignet sind z.B. 
Salze, die in der zu elektrolysierenden L6sung ISslich und 
unter den Versuchsbedingungen weitgehend stabil sind. Bei- 
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spiele besonders geeigneter Leitsalze sind Fluoride, wie KF," 1 
Tetrafluorborate, wie Et^NBP^, Perchlorate, wie Et^NClO^, 
Sulfate, wie Et^NSO^Et, Alkoholate, wie NaOCHj und Hydro- 
xide, wie KOH. 

5 

Die Zusammensetzung des Elektrolyten kann bei dem erfindungs- 
gem&fien Verfahren in weiten Grenzen gewShlt werden. Die ver- 
wendeten Elektrolytldsungen haben beispielsweise folgende 
Zusammenset zung : 

10 

5-50 Gew.-2 Methylbenzol der Pormel II 
50-95 Gew.-* Alkohol der Pormel III 
0,5-15 Gew.-£ Leitsalz 

Zur Verbesserung der LSslichkeit der Methylbenzole k3nnen 
15 gegebenenfalls zusatzlich KolSsungsmittel verwendet werden, 
die unter den Versuchsbedingungen weitgehend stabil sind. 
Beispiele hierftlr sind Nitrile, wie Acetonitril, Halogen- 
kohlenwasserstoffe, wie Methylenchlorid, Xther wie Dime- 
. thoxyathan und Ketone wie Aceton. 

20 

Als Anodenmaterialien las sen sich bei dem erf indungsgema- 
fien Verfahren alle Elektrodenmaterialien einsetzen, die un- 
ter den Versuchsbedingungen bestfindig sind, Beispiele fOr 
geeignete Anodenmaterialien sind Graphit, graphitgef (lllte 

25 Kunststoffe, Edelmetalle, wie Platin und Gold sowie edel- 
metallbeschichtete Titanelektroden. Als Kathoden werden 
beispielsweise Graphit-, Eisen-, Stahl-, Blei- oder Edel- 
metallelektroden eingesetzt. Stromdichte und Umsatz kflnnen 
in weiten Grenzen gew£hlt werden. Die Stromdichten k6nnen 

30 beispielsweise 1-20 A/dm betragen, die Elektrolyse selbst 
wird z.B. mit 2-15 Faraday pro Mol Ausgangsverbindung durch- 
geftihrt. Man fUhrt die Elektrolyse z.B. bei Temper at uren 
zwischen 0 und 60 °C durch. 

35 
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Die ElektrolyseaustrSge werden in der Regel destillativ auf- 
gearbeitet. fibers chUssiger Alkohol und evtl. noch vorhande- 
nes Ausgangsmaterial werden von den Acetalen durch Destil- 
lation abgetrennt und konnen zur Elektrolyse zurUckgefQhrt 
werden. Die substituierten Benzaldehyddialkylacetale k6nnen 
dann beispielsweise durch Rektifikation weiter gereinigt 
werden. Das verwendete Leitsalz kann beispielsweise durch 
Filtration vor der Reindestillation der Acetale von den Ace- 
talen abgetrennt und zur Elektrolyse zuruckgef iihrt werden. 

Die substituierten Benzaldehydacetale sowie die hieraus nach 
bekannten Verfahren herstellbaren Benzaldehyde sind Vorpro- 
dukte far Wirkstoffe, Riech- und Aromastoff e. So- findet Anis- 
aldehyd beispielsweise Verwendung als Riechstoff , Aromastoff, 
Galvanohilfsmittel sowie als Vorprodukt fOr Wirkstoffe wie 
z.B. halbs^nthetische Antibiotika. 

Von den Verfahrensprodukten sind die Benzaldehyddialkylace- 
tale der Pormel 



30 rest und die Reste R^ und R b Was sers toff atome Oder Alkyl- 
gruppen mit 1 bis 6 C-Atomen bedeuten, neu. 

Die Beispiele 1 bis 8 betreffen die Herstellung von Anisal- 
dehyddimethylacetal. 

35 
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*Beispiel 1 
Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



Kathoden: 
Temperatur : 
Stromdichte: 



ungeteilte Zelle rait 7 Elektroden, Elektro- 
denab stand: 0,5 mm 
Graph it 

244 g p-Methylanisol 
25 g KP 
2375 g Methanol 
Graphit 
24 bis 
4,7 A/dm' 



25 °C 



Elektrolyse mit 4 Paraday/Mol p-Methylanisol 

Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen 

W&rmeaustauscher umgepumpt. 

Aufarbeitung: 

Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert, 
KP (21 g) abfiltriert und der Rttckstand bei 10 Torr und 100 
bis 130 °C fraktioniert destilliert. Hierbei erh&lt man ne- 
ben 4,8 g unumgesetztem p-Methylanisol 206 g Anisaldehyddi- 
methylacetal. Dies entspricht einer Materialausbeute von 
57,7 % und einer Stromausbeute von 56,6 %. 



25 



Beispiel 2 
Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



30 Kathoden: 
Temperatur: 
Stromdichte: 



ungeteilte Zelle mit 7 
trodenab stand: 0,5 mm 
Graphit 
488 g p-Methylanisol 
25 g KP 
2216 g Methanol 
Graphit 
27 bis 29 °C 
4,7 A/dm 2 



Elektroden^ Elek- 



Elektrolyse mit 4 P/Mol p-Methylanisol 



35 
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Der Elektrolyt wird wahrend der Elektrolyse Uber einen W&rme- 
austauscher umgepumpt. Arbeitet man den Elektrolyseaustrag 
analog Beispiel 1 auf, so erh&lt man neben 12 g unumgesetz- 
tem p-Methylanisol M5 g Anisaldehyddimethylacetal. Dies 
entspricht einer Materialausbeute von 62,7 % und einer Strom- 
ausbeute von 61,1 %. 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



Beispiel 3 
Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



Kathoden: 
Tempera tur: 
Stromdichte 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 
trodenab stand: 0,5 mm 
Graphit 
572 g p-Methylanisol 
25 g KP 
2028 g Methanol 
Graphit 
35 bis 40 °C 



8,9 A/din 

Elektrolyse mit 5,1 P/Mol p-Methylanisol 

Der Elektrolyt wird wahrend der Elektrolyse Ciber einen WSr- 
meaustauscher umgepumpt. Arbeitet man den Elektrolyseaustrag 
analog Beispiel 1 auf, so erhait man neben 8,1 g unumgesetz- 
tem p-Methylanisol 615 g Anisaldehyddimethylacetal, Dies ent- 
spricht einer Materialausbeute von 73,1 % und einer Strom- 
ausbeute von 56,5 ?. 



Beispiel 4 
Apparatur: 

Anoden: 

Elektrolyt: 

Kathoden: 



ungeteilte Zele mit 7 Elektroden; Elektro- 
denab stand: 0,5 mm 

graphitgefUllter Kunststoff ; 80 % Graphit, 
20 % Novolen 
244 g p-Methylanisol 
25 g KP 
2633 g Methanol 

graphitgefUllter Kunststoff; 80 % Graphit, 
20 % Novolen 
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^Temperatur: 25 bis 27 °C 
Stromdichte: 5,3 A/dm 

Elektrolyse mit 5,8 P/Mol p-Methylanisol 

Der Elektrolyt wird wahrend der Elektrolyse ttber einen W£r- 
meaustauscher umgepumpt. Arbeitet man den Elektrolyseaus- 
trag analog Beispiel 1 auf, so erh&lt man neben 60,8 g un- 
umgesetztem p-Methylanisol 116 g Anisaldehyddimethylacetal. 
Dies entspricht einer Materialausbeute von 42,4 % und einer 
Stromausbeute von 22 % % 



Beispiel 5 
Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



ungeteilte Zelle mit 5 
trodenab stand: 0,5 nira 
Plat in 

p-Methylanisol 
KF 

Methanol 



Elektroden; Elek- 



Kathoden: 
Tempera tur: 
Stromdichte : 
Elektrolyse 



244 g 

25 g 
2374 g 
Elatin 
22 bis 24 °C 



6,3 A/dm 2 

mit 4 P/Mol p-Methylanisol 
Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen W&r- 
meaustauscher umgepumpt, Arbeitet man den Elektrolyseaustrag 
analog Beispiel 1 auf, so erh&lt man neben 3,2 g unumgesetz- 
tem p-Methylanisol 199,3 g Anisaldehyddimethylacetal. Dies 
entspricht einer Materialausbeute von 55,5 % und einer Strom- 
ausbeute von 54,8 %. 



Beispiel 6 
30 Apparatur: 

Anoden: 



35 



Elektrolyt: 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 
trodenab stand: 0,5 mm 

graphitgefilllter Kunststoff ; 20 % Novolen, 
80 % Graphit 
244 g p-Methylanisol 
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29 g KF 1 
2770 g Methanol 
Kathoden : V2A-S tahl 

Temperatur: 28 bis 34 °C 
Stromdichte: 5,4 A/dm 2 
Elektrolyse mit 4,25 P/Mol p-Methylanisol 

Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen WSLr- 
meaustauscher umgepumpt. Arbeit et man den Elektrolyseaustrag 
analog Beispiel 1 auf , so erhait man neb en 37 g unumgesetz- 
tern p-Methylanisol l88g Anisaldehyddimethylacetal. Dies ent- 
spricht einer Materialausbeute von 60,9 % und einer Strora- 
ausbeute von 48,6 Jf, 



15 



20 



25 



Beispiel 7 
Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



Kathoden: 
Temperatur: 
Stromdichte: 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 
trodenab stand: 0,5 mm 
Graph it 
244 g p-Methylanisol 
20 g KOH 
2375 g Methanol 
Graphit 

27 bis 30 °C ' 



30 



4,7 A/dm 2 

Elektrolyse mit 5 P/Mol p-Methylanisol 

Der Elektrolyt wird wahrend der Elektrolyse Uber einen W2r- 
meaustauscher umgepumpt. Arbeitet man den Elektrolyseaustrag 
analog Beispiel 1 auf , so erhSlt man 228 g Anisaldehyddime- 
thylacetal. Dies entspricht einer 62,6 *igen Material- und 
50,1 Zigen Stromausbeute. 



35 
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Seispiel 8 
Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



Kathoden: 
Temper atur: 
Stromdichte: 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 
trodenab stand: 0,5 mm 
Graphit 
244 g p-Methylanisol 
25 g Tetra&thylammonium&thylsulf at 
2375 g Methanol 
Graphit 
21 bis 23 °C 



10 Stromdichte: 5,4 A/ dm 

Elektrolyse mit 5 P/Mol p-Methylanisol 

Der Elektrolyt wird w&irend der Elektrolyse Uber einen W£r- 
meaustauscher umgepumpt. Arbeitet man den Elektrolyseaustrag 
analog Beispiel 1 auf, so erhStlt man neben 15,2 g unumgesetz- 
15 tern p-Methylanisol 217 g Anisaldehyddimethylacetal. Dies ent- 
spricht einer Mater ialausbeute von 63,5 % und einer Strom- 
ausbeute von 47,7 %• 



20 



25 



30 



35 



Beispiel 9 : Herstellung von 4-?Benzyloxy-benzaldehyddime- 
thylacetal 

Apparatur: ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 

trodenab stand: 0,5 mm 
Anoden: Graphit 

Elektrolyt: 792 g 4-Methylphenyl-benzylSther 
25 g KF 
2137 g Methanol 
Graphit 



Kathoden: 
Temperatur: 
Stromdichte: 



35 bis 40 °C 



4,7 A/dnr 

Elektrolyse mit 5 P/Mol 4-Methylphenyl-benzyl&ther 

Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen W&r- 

meaustauscher gepumpt. 

Aufarbeitung: 

Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert, 
KP (22 g) abfiltriert und der Rtickstand bei 1 bis 2 Torr u. 
£60 bis 180 °C fraktioniert destilliert. Hierbei erhait man_, 
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■heben 27,8 g unumgeaet ztem 4-Methylphenyl-benzylSther 
617,9 g 4-Benzyloxy-benzaldehyd-dimethylacetal. Dies ent- 
spricht einer 62,1 Zigen Material- und 47,9 ?igen Stromaus- 
beute. 



10 



20 



25 



Beispiel 10 : Herstellung von 4-Allyloxy-benzaldehyd- 
dimethylacetal 



Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



Kathoden: 
Tempera tur: 
Stromdichte; 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden, Elek- 

trodenab stand: 0,5 mm 

Graphit 

296 g 4-Methylphenyl-allylSther 
25 g KP 
2375 g Methanol 
Graphit 
25 bis 28 °C 



5,4 A/dnT. 

Elektrolyse mit 13,4 P/Mol 4-Methylphenyl-allyiather 

Der Elektrolyt wird w&irend der Elektrolyse Uber einen WSr- 

meaustauscher umgepumpt. 

Aufarbeitung: 

Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert, 
KP (22 g) abfiltriert und der RUckstand bei 1 bis 2 Torr und 
130 bis 140 °C fraktioniert destilliert. Hierbei erhSlt man 
151 g 4-Allyloxy-benzaldehyd-dimethylacetal. Dies entspricht 
einer Materialausbeute von 36,3 % und einer Stroraausbeute 
von 10,8 %. 



Beispiel 11 : Herstellung von 4-Phenoxy-benzaldehyd- 
dimethylacetal 



30 Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 

35 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 

trodenabstand: 0,5 mm 

Graphit 

100 g 4-Methylphenyl-phenyiather 
25 g KP 
2375 g Methanol 
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Kathoden: Graphit n 

Temperatur: 24 bis 30 °C 
Stromdichte: 5,4 A/ dm 

Elektrolyse mit 11 P/Mol 4-Methylphenyl-phenyiather 
5 Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen WSr- 
meaustauscher umgepumpt. 
Aufarbeitung: 

Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert, 
KP (23 g) abfiltriert und der RUckstand bei 0,5 bis 1 Torr 
10 und 110 bis 150 °C fraktioniert destilliert. Hierbei erhSlt 
man 52 g 4-Phenoxy-benzaldehyddimethylacetal. Dies ent- 
spricht einer Materialausbeute von 39,2 % und einer Strom- 
ausbeute von 14,3 %• 

15 Beispiel 12 ; Herstellung von 4-tert .-Butyl-benzaldehyd- 
dimethylacetal 

Apparatur: • ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 

trodenab stand: 0,5 mm 
Anoden: Graphit 
20 Elektrolyt: 148 g p-tert .-Butyltoluol 

25 g KP 
2375 g Methanol 
Kathoden: Graphit 
Temperatur: 27 bis 30 °C 
25 Stromdichte: 5 A/ dm 2 

Elektrolyse mit 8 P/Mol p-tert.-Butyltoluol 

Der Elektrolyt wird w&hrend der Elektrolyse Uber einen WSr- 

meaustauscher umgepumpt. 

Aufarbeitung: 

30 Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert, 
KP (22 g) abfiltiert und der RUckstand bei 15 Torr und 
100 bis 150 °C fraktioniert destilliert. Hierbei erhSlt man 
neben 39 g unumgesetzteia p-tert .-Butyltoluol, 80 g 4-tert.- 
-Butylbenzaldehyddimethylacetal. Dies entspricht einer Mate- 

35 rialausbeute von 52,2 % und einer Stromausbeute von 19,2 %. 

u J 
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Beispiel 13 ; Herstellung von 4-Methylbensaldehyd- 1 
dimethylacetal 

Apparatur: ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden, Elek- 
trodenab stand 0,5 mm 
5 Anoden: Graphit 

Elektrolyt: 212 g p-Xylol 
25 g KP 
2375 g Methanol 
Kathoden : Graphit 
10 Temperatur: 26 bis 27 °C 
Stromdichte: 5,4 A/dm 2 
Elektrolyse bei 5,5 P/Mol p-Xylol 

Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen tfanne- 
austauscher umgepumpt. 
'5 Aufarbeitung: 

Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert , 
KP (22 g) abfiltriert und der RQckstand bei 80 bis 130 °C 
und 5 bis 10 Torr fraktioniert destilliert. Hierbei erhSlt 
man neben 50 g unumgesetztem p-Xylol 81 g 4-Methylbenzalde- 
hyddimethylacetal. Dies entspricht einer Materialausbeute 
von 32 % und einer Stromausbeute von 18 %. 
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Beispiel 14: Herstellung von Anisaldehyddiathylacetal 



25 Apparatur: 

Anoden: 
Elektrolyt: 



ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden, Elektro- 
denabstand: 0,5 mm 
Graphit 
244 g p-Methylanisol 
22 g KP 
2360 g Xthanol 
Graphit 
34 bis 53 °C 
4,1 A/dm 2 
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Kathoden: 
Temperatur: 
Stromdichte: 
Elektrolyse mit 2 P/Mol p-Methylanisol 
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f>er Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Qber einen war- 1 

meaustauscher umgepumpt. 

Aufarbeitung: 

Nach. Beendigung der Elektrolyse wird flthanol bei Normaldruck 
5 abdestilliert, KP (20,8 g) abfiltriert und der Rtlckstand bei 
70 bis 1 Torr und 25 bis 100 °C fraktioniert destilliert. 
Hierbei erhSlt man neben 138,5 g unumgesetztem p-Methylani- 
sol 45 g 4-Methoxy-benzyl-athyl-ather und kO g Anisaldehyd- 
diathylacetal. Dies entspricht einer Gesamtmaterialausbeute 
W von 53, ^ %. 

Beispiel 15: Herstellung von G4-Dimethoxymethyl) -phenyl] - 
N,N-dimethylcarbamat 



( ( CH 3 0 ) 2 -^-0C0N ( CH 3 ) 2 ) ) 



Apparatur: ungeteilte Zelle mit 7 Elektroden; Elek- 

trodenab stand: 0,5 mm 
Anoden: Graphit 

Elektrolyt: 330 g p-Kresyl-N,N-dimethylcarbamat 
20 2370 g Methanol 

25 g KP 

Kathoden: Graphit 

Temperatur: 25 bis 30 °C 

Stromdichte: 4,7 A/ dm 2 
25 Elektrolyse mit 10 F/Mql p-Kresyl-N,N-dimethylcarbamat 

Der Elektrolyt wird wShrend der Elektrolyse Uber einen WSLr- 

meaustauscher umgepumpt, 

Aufarbeitung: 

Nach Beendigung der Elektrolyse wird Methanol abdestilliert , 
30 KF C23 g) abfiltriert und der RUckstand bei 60 bis 170 °C 
und 2 Torr fraktioniert destilliert. Hierbei erhait man 
97 g p-Kresol, 52 g unumgesetztes p~Kresyl-N,N-dimethyl- 
carbamat und 150 g [£4-Dimethoxymethyl-)-phenyl-]-N,N-di- 
methylcarbamat • Dies entspricht einer Materialausbeute von 
35 to* 1 * *• 
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